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SOCIETE DE PRODUITS CHIMIQUES ET D'EXPLOSIFS 
BERGES, CORBIN & CIE in GRENOBLE. 

Verfahren zur Herstellung von Chloratsprengstoffen. 



Patentirt im Demschen Reiche vom 11. Juni 1897 ab. 



Die vorliegende Erfindung betrirft die Be- 
reitung von Sprengsioffen mit Chloratbasis 
und besteht in einem Verfahren, welches diese 
Sprengstotfe in sehr bestandiger. gegen Schlng j 
nnd Wiirme wenig emprindlicher Beschaffen- 
heit unter Wegfall der bisher mit ihrer Fabri- 
kation verkniipften Gefuhrlichkeiten herzustellen 
ermOghcht. 

Die Erfindung beruht auf der losenden 
Wirkung, welche pflanzliche und thierische 
Oele auf aromatische Nitro - und Azoderivatc 
aufsern und welche durch Beihiilfe eines 
Warmegrades, der unterhalb der Zersetzungs- 
temperatur jener verbleibt, so hoch steigerbar 
ist, dafs die Losung beim AbkUhlen zu einer 
festen Masse gesteht, wobei man es in der 
Hand hat, diese vermittelst grofserer Oder 
niinderer Dosis des Losemittels mil einem ge- 
wunschten Grad von Formbarkeit zu versehen. 
Die<;e Lfisung lafst sich durch Anwendung 
eines geeigneten Grades von Leichlnlissigkeit 
und des Chlorates als fcines Pulver so ungemein 
innig und gleichmufsig. mit dem letzteren ver- 
mischen, dafs eine durchaus homogene Masse 
entsteht, in welclicr die- CLlurallheilchen so 
dicht eingchullt sind , dafs sie im-Fatle von 
Natriumchlorat keine Spur von HygroskopicUiit 
aufweist. Diese Eigenschaflen werden durch 
den Zusatz von gepulverter Kohie odcr Kohlc- j 
hydra ten (wie Starke) jiicht beeinlrachtigt, so 
dafs auch diese bekannten Componenien zur 
.Bereitung der Chloratsprengstoffe mit Vorlheil 
verwendbar sind. 

12. AuflAge. ausge^eben 



Im Falle die Loslichkeit des aromatischen 
Nitro- Oder Azoderivales im Oel zu gering ist, 
urn durch die gestattcte Tcmpcratur zu cincr 
geniigend steifen Masse zu gelangen, kann man 
nach den Erfahrungen des Errmders die Los- 
lichkeit erheblich dadurch starken, dafs man 
das aromatische Nilroderivat oder Azoderivat 
mit einem zweiten aromatischen Nilroderivat 
odcr Azoderivat verbindet. 

Ueberschufs von Oel ist zu vermeiden, in- 
dem derselbe bei hoherer Temperatur aus- 
schwitzt; im Aligemeincn soil das Oel bei der 
mit dem angewendeten einfachen Derivat oder 
der Derivatverbindung anga'nglichcn H5ch?t- 
temperatur in solcher Mengc zur Anwendung 
kominen, dafs das Gcmisch fur die Knetbarkeit 
hinreichend dilnnflussig bleibt, die bereilele 
fcMe oder plastischc Masse aber bei hochster 
Sommcrtemperatur kein Oel ausschwitzt. 

Die nach vorliegender Erfindung liergestellten 
Chloratsprengstoffe lassen sich bis auf 1 50 
bis 200 0 erhitzen ohne Aenderung der Zu- 
sammensetzung, nnd enlwickeln bei der E.\-\. 
plosion im Durchschnitt die zehnfadie Kraft 
des Schwarzpulvers. 

Bei der Explosion wirkt das Oel als ver- 
brennlichrr Korper, d. h. wie auch der etwaige 
Zusatz vo:i Kohle odcr Kohlehydrat, als Kohlen- 
saure bezw. Kohlenoxyd-Entwickler. 

Die dargeiegten Eigenschaflen der Spreng- 
stott'e werden nicht erzielt. wen 11 man die 
Nitro- bezw. Azod private nur kail mit dem 
CM anfcuchlct, in welchem Falte dasselbe in 

am v. November SfjQ2.l 



der Wiinne auch ausschwitzt; dagegen liifst 
Bcfcuchtcn mil dem Oel in der Warme eine 
gewisse Verbesserung erzielen , die selbstver- 
stiindlich mit der Oel menge wachst. 

Es wird hiermit ausdriicklich hervorgehohen, 
dafs der Ausdruck Nitroderivate die NilixSther 
(Nitroglycerin, Nitrocellulose etc.) nicht -'um- 
schliefsen, sondern beschriinkt sein soil auf 

a) aromatische NitrokohlenwasserstorTe , wie 
Mononilrobenzol, Mononitronaphtalin. Dinitro- 
naphtalin, Trinitronaphtalin , Dinitrohenznl; 

b) Nitrophenole. wie Trinitrophenole , Pikrin- 
saure, Tetranitrodiphcnole etc., und cj aroma- 
tische Nitroamine, wie Nitroanilm, Niiro- 
diphcnylamin etc. Diese Nitroderivate sind 
wie in" der Kalte, so au:h in der Warme un- 
Icislich in MineralGlcn, in der ICalte auch wenig 
loslich in pfianzlichen und thierischen Oelen; 
dagegen in letzteren in der Warme in ver- 
anderlicher Menge lOsbar. Bei der technischen 
Wichtigkeit des Gegenstandes sei es gestattet, 
diese Verhaltnisse durch einige Beispiele klar 
zu legen: 

Rohes Mononitronaphlalin schmilzt bei etwa 
52 0 , gereinigt und sublimirt bei ca. 6 j °; bei 
gcwohnlicher Temperatur (15 bis 2o D ) lost 
Ricinusol etwa 25 Gewichtsprocerite dieses 
Nitrodertvates, d. h. da; Losungsproduct ent- 
hiilt auf 75 Gewichtslheile Ricinusol 25 Ge- 
wichtslheile Mononitronaphtalin. Von 65 0 ab 
nun ist letzleres in jcdem Verhaltnifs mit 
Ricinusol mischbar. Leinol und Olivenol be- 
sitzen so ziemlich das gleiche LosungsvermGgen. j 
Eine mi: gleiclien Gewichtsthcilchcn hcrgcstclltc j 
Losung erstarrt bei der Abkuhlung. j 

Die rohen Dinitronaphtaline (bekanntlich Ge- J 

mische von a- und £ - Dinitronaphtalin mil den 1 

Schmelzpunkten bezw. 270 0 und 170 0 ) sind nur j 

wenig loslich in Ricinusol, welches bei ge- j 

wohnlicher Temperatur kaum 1 pCt. davon | 

aufnimmt; bei ioo° wachst die Aufnahme- I 

fuhigkeit auf 4 bis 5 pCt.; bei 123^ ist die 

Loslichkeit auf 60 pCt. gesiiegen; bei der 

Schmclztemperatur (170 bis iSo°j des Derivates 

sind letzleres und das Oel in jedeni Verha'ltnifs 

mischbar. Die Losung erstarrt bei der Ab- j 

kiihlung. I 
0 1 

Rohes Dinitrobenzo! hat den Schmelzpunkt 
bei 70 0 , reines bei 90 0 . Bei gcwohnlicher 
Temperatur betragt seine Ldslichkeit in Ricinusol 
etwa 4 pCt., in OlivcnGl etwa 3 pCt., in Leinol 
etwa 5 pCt.; bei 90 0 (Schmelzpunkt) losen 
20 g RicinusSl 20 g Dinitrohenzol zu einer 
klaren LOsung, die beim AbkQhlcti erstarrt. I 

Pikrinsaure (Trinitrophenol) schmilzt bei 
1 2 5 0 ; bei gewohnlicher Temperatur lost Leinol 
ungefahr 5 pCt., Ricinusol ca. 4 pCt., Olivenol 
ca. 1 pCt. Bei ioo° steigt die Ltislichkeit fiir 
Ricinusol auf ca. 2opCt., bei 125 bis 130° j 
auf mehr als 50 pCt. (wendel man mehr Pikrin- \ 



saure an, so schwimmt der Ueberschufs als 
braun gefiirbte Schicht uber der Oellosung). 

Die Azoderivate, Azobenzol, Azoxybenzol, 
Amidoazobenzol, Diamidoazobenzol etc., sind 
ebenfalls in der Wiinne bedeutend los'icher in 
thierischen und pfianzlichen Oelen als in der 
Kahe, wahrend die meisten davon in minera- 
lischen Oelen selbst in der Warme unloslich 
oder nur wenig loslich sind. 

Doppelverbindungen. 
Gewisse der aromatischen Nitro- und Azo- 
derivate besitzen eine selbst in hoherer Warme 
verhaltnifsmafsig nur geringe Loslichkeit in 
pfianzlichen und thierischen Oelen. So z. B. 
lost sich Pikrinsaure bei 125 bis 130 0 (Schmelz- 
punkt) nur zu 50 pCt. Diese hohen Tem : 
peraturen sind indefs technisch nicht in alien 
Fallen angangig, auch fuhren sie nicht himer 
zu einer genugend hochgradigen Losung. Es 
hat sich nun gezeigt, dafs die KGrper, welche 
aus der chemischen Verbindung von Nitro- 
dcrivat mil Nilro- oder Azoderivot bezw. von 
A2odcrivat mit Nitro- odcr Azodcrivat hcrvor- 
gehen, bei viel niedrigeren Temperaturen ini 
Oel sich losen, als ihre Componenten je fur 
sich, so dafs sie einen in Beziehung auf den 
Procentgehalt des Sprengstoffes an Kohlensa'ure 
bezw. Kohlenoxydentwickler sehr vortheilhaften 
Ersatz fur jene bilden, wozu noch der Vor- 
iheil tritt, dafs die mil den Doppelverbindungen 
bereitelen Sprengstoffe bei weiiem kraftigcr 
wirken. 

Die Darstelhmg der beregten Doppelkorper 
kann nach der bekannten Methode, indem man 
die Componenten Atom fiir Atom combinirt, 
oder durch Schmelzung erfolgen. 1m letzteren 
Falle schmilzt man zunachst den Componenten 
vom nicdrigstcn Schmelzpunkt und tragi dann 
den zweiten in die Schmelze ein. Durch Ver- 
einigung eines sehr leicht schmelzbaren Com- 
ponenten, wie Mononitronaphtalin, mit ein em 
schwer schmelzbaren, wie Pikrinsaure. wird 
eine Doppelverbindung erzielt, deren Schmelz- 
und LSsungspunkte {bezuglich der beregten 
Oete) bedeuleiul liefer Uegen als diejenigen der 
Pikrinsau re. 

Schliefst die UnbestUndigkeit des zu be- 
nutzenden Nitroderivates die Anwendbarkeit 
des Schmelzverfahrens aus, so lost man die 
beiden Nitrocomponenten nach einander in 
dem Oel, indem man zunachst das leichter 
lOsliche in LCsung fUhrt. Man kann Qbrigens 
diese Ausfuhrungsform in alien Fallen an- 
wenden; sie fiihrt immer zur Auflosung einer 
ganz betrachtlichen Menge von Nitroderivaten. 
Z. B. wahrend man vermittelst 1 kg des Oeles 
unler Anwendung einer Temperatur von 125 0 
nur 500 g Pikrinsaure zu losen vermag, kann 
man bet ioo c davon 555 g in Losung fuhren, 
nachdem man zuvor im Oe! 345 g Mono- 
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nitronaphtalin gelost hat, und auf 860 g, wenn 
man die Lbsung des Mononitronaphtalins bei 
125 0 bereitete. von vvelchem bei dieser Tem- 
peratur 640 g in Lbsung gehen. 

Zur Darstellung der beregten Doppelverbin- 
dungen kann man auch in der Weise ver- 
fahren, dafs man die Componenten in einem 
beliebigen geeigneten gemeinsamen Lbscmitte!, 
wie Aether, Alkohol, Action, Benzin etc., lust, 
das Losemitte! durch Verdarapfting vcrjagt 
und die verbleibende Doppclverbindung im 
gewahlien Oel lost. 

Der Erfinder mifst den gcnannten Doppel- 
verbindungen einen ganz hervorragenden Werth 
fur die Sprengstofftabrikation bei, und werden 
aus diesem Grunde noch einige Einzelheiten 
tiber Bereitung. Schmelzpunkte und Lbslich- 
keitsverhaltnisse der werthvollsten mitgetheilt. 

Zur Bereitung von Pikronilronaphtalin wird 
in einem vsrmittelst Wasserbades Oder Dampfes 
auf 90 bis 100 0 erhilzten Gefafs ] kg Mono- 
nitronaphtalin geschmolzen und der Schmelze 
in kleinen Portionen 1,3:0 kg Pikrinsaure hin- 
zugesetzt; nach vollstandiger Lbsung der letz- 
teren giefst man in Piatten. Die erhaltene 
Doppelverbindung schmilzt bei 74° In der 
Kalte Ibsen sich davon etwa 5 pCt. in Ricinusol; 
bei ioo° gehen 80 pCt- in Lbsung, und es er- 
starrt "die Masse bei der Abkiihlung. Bei einer 
Temperatur von 105 bis uo° vcrmbgen 20 g 
Ricinusol vom Pikronitronaphtalin 20, 25 und 
selbst 30 g aufzulOsen. Die anderen Oele ver- 
hattcn sich a'hnlich, nur ist bei Leinol zu be- 
achten, dafs dasselbe in der Wsrme etwas an- 
gegriffen wird. 

Pikronitrobenzol wird in gleicher Weise 
unter Anwendung von 1 kg Dinitrobenzol und 
1,300 kg Pikrinsaure bereitet; cs schmilzt bei 
88°. In der Kalte lbst Ricinusol davon 
6 bis 7 pCl., bei 100 0 etwa 50 pCt.; ober- 
halb 100 0 Ibsen 20 g Ricinusol 10 g Pikro- 
nitrobenzol. 

Die Pikrate von Amidoazobenzol, Azobenzol, 
Azoxybenzol und der Nitrodiphenylamine zeigen 
ungefahr die gleiche Lbslichkeit in Ricinusol, 
wie das zu ihrer Bereitung benutzte Azoderivat; 
Diamidoazobenzolpikrat ist dagcgen weniger 
lbslich als das Diamidoazobenzol. 

Zur Darstellung der Pikroazoderivate ver- 
fahrt man in der Weise, dafs man zuerst die 
Azodcrivate unter Zuhiilfenahme ciner Tem- 
peratur von So bis 100 0 im Oel lost und 
dann die Pikrinsiiure in kleinen Portionen zu- 
setzt. Die so hergestellten Lbsungen vcrtragen 
eine die Zeisetzungsleiuperalur der benutzten 
Azoderivnte betrflchtlich ubersteigcnde Er- 
hitzung; sie lassen sich, ohne der Zersetzung 
oder Explosion zu unterliegen, bis nuf 200 0 
erhitzen. 

Im Allgemeinen kann Pikraminsuure als Er- 
satz der Pikrinsaure Anwendung rinden. 



Weitere Beispide sind die Verbindungen 
von Nitrobcnzol mtt Nitronaphtalincn. Hicr 
ermdglicht die Amvesenheit des ersteren Korpers, 
im Oel eine grbfsere Menge des letztgenannten 
Nitroderivates einzufiihren. Z. B. 20 g Oel 
losen in der Kiilte nicht uber 5 g Nitronaph- 
talin; nimmt man dagegen log Oel, welches 
to g Nitrobenzol enthalt, so kann man darin 
10 g Nitronaphtatin Ibsen. 

Ferner von Nitrobenzol und Azoxybenzol, 
Nitrobenzol und Nitranilin, Nitronaphtalin und 
Nitranilin. Hier sind Azoxybenzol und Ni- 
tranilin an sich in Oel wenig lbslich, wa'hrend 
sie bei Anwesenheit von Nitrober.zol bezw. 
Nitronaphtalin in grofserer Menge in Lbsung 
gehen. Als Beispiele fur Dosirungsverhaltnisse 
seien folgende angefiihrt, wobei unter Oel ein 
pfianzliches oder thierisches Oel zu ver- 
stehen ist. 



1. Oel 1O0 g, 

iMononitronaphtalin 70 g, 

Dinitronaphtalin 50 g. 

2. Oel 20 g, 

Mononitronaphtalin 140 g, 

Mononitrobcnzol 40 g. 

3. Oel 502, 

Mononitrobenzo! ....... 80 g. 

Dinitronaphtalin JOOg. 

4. Oel 100 g, 

Azobenzol 90 g. 

Dinitronaphtalin 40 g. 

5. Oel roo g. 

Mononitronaphtalin 100 g, 

Azoxybenzol 50 g. 

6. Oel ioog, 

Azobenzol 100 g, 

Azoxybenzol 50 g. 

7. Oel 40 g, 

Mononitrobenzol 80 g, 

Nitranilin 80 g. 



Diese Beispiele liefsen sich ins Unendliche 
vermehren, da bekanntlich die beregten Deri- 
vate die Eigenschaften besitzen, sich gegen- 
seitig zu losen. 

Zur Darstellung der gekennzeiehneten Chlorat- 
sprengstoffe verfahrt man zwcckma'fsig so, dafs 
man in dem jcwcilig gccignctstcn Oele das 
Nitro- bezw. Azoderivat lost unter Zuhulfe- 
nahme von Wartne, die im Bedarfsfalle und 
falls es ohne Zersetzung des Derivates bezw. 
Exolosion angangig isl, bis zum Schmelzpunkte 
des Derivates gestcigert werden mag, und zwar, 



um Ausschwitzung des Ocles zi\ vcrhutcn, 
unter Anwendung des tetzieren in solcher 
Menge, dafs die Losung bei Abkiihlung auf 
die hochste Sommertemperaiur zu einer test en 
bezw. steif breiigen Masse erstarrt. La'fst sich 
das gewahlte Derivat nicht ohne gcfahrdendc 
Erhitzung in der zur Erzielung einer festen 
odcr noch plastischen Masse benolhigten Menge 
losen, so stcllt man die beziiglich LOslichkcit 
gUnstigste Doppeiverbindung desselben mit 
einem zu-eiten Nilro- oder Azoderivat her und 
lost diese in der erforderlichen Oetmenge. 

Die Losung wird in eine Knetmaschine ge- 
bracht und hier, wahrend man sie auf einer, 
gute Diinnflussigkeit sichernden Temperatur 
erhitlt, zumichst mit der gepulverten Starke 
oder Kohle, wenn man solche im Sprengstoff 
wilnscht, so lange verknetet, bis cine gleich- 
miifsig innige Mischung eingetreten ist. Hier- 
nach fUgt man unler fortwahrendem Kneten 
das (Kalium-Nntrium) Chloral oder Perchlorat 
in klcinen Portionen hinzu und knetet so 
lange, bis mOglichst Gleichmafsigkeit erzielt ist. 
Hiernach ist der Sprengstoff als solcher feriig. 

Nach den Erfahrungcn des Erfinders ergeben 
die folgenden allgemeinen Dosirungsverhilltnisse 
gute Sprengstofte: 

a) mit Starke oder Kohle: 

Oellosung des eintachen 
oder Doppelderivates. . 10 bis 20 pCt., 

Alkalichlorat 80 bis 65 - 

Starke (Kohle) 10 bis j 5 - . 

b) ohne Suirke oder Kohle: 

OellSsung des einfnehen 

oder Doppelderivates. . 20 bis 30 pCt., 
Alkalichlorat 80 bis 70 - . 

Bcispiele specifier Zusammensetzung sind: 

Kaliumchlorat 3 g, 

Oellosung von Nitronaphtalin 
(mit gleichen Theilen bc- 
wirki) 4°° g 5 

Starke 600 g. 

Natriumchlorat 800 g, 

Oellosung von Pikronitro- 
naphtalin (mit gleichen 
Theilen hergeslellt) 200 g. 

Natriumchlorat 750 g, 

Oellosung von Pikronitro- 

naphtalin [wie oben) 200 g, 

Starke 50 g. 

Natriumchlorat 300 g, 

Azobenzol 70 g, 

. RicinuscM 30 g. 



Kaliumchlorat 400 g, 

Pikroazobenzol 60 g, 

Ricinusol 40 g. 

Kaliumchlorat 800 g, 

Mononitronaphtalin 120 g, 

Speckol So g. 

Kaliumchlorat 800 g, 

Mononitronaphtalin 1 20 g, 

Pikrinsaure 20 g, 

Speckol 60 g. 

Kaliumchlorat 800 g, 

Mononitronaphtalin 120 g, 

Ochsenklauendl 80 g. 

Kaliumchlorat Soo g, 

Mononitronaphtalin 120 g, 

Pikrinsaure 20 g, 

Ochsenklauenol uo g. 

Kaliumchlorat 800 g, 

Mononitronaphtalin 120 g, 

Fischol 80 g. 

Kaliumchlorat 800 g, 

Mononitronaphtalin 1:0 g, 

Pikrinsaure 60 g, 

Fischot 20 g. 

Kaliumchlorat 800 g, 

Mononitrobenzin 1 20 g. 

Mononitronaphtalin 20 g, 

Talg 60 g. 

Fiir mindcrwerthige Sprengstoffe wird von 
der ganzlichen Losung der einfachen oder ver- 
bundencn Derivate abgesehen, indem man leiz- 
tere vor dem Zumischen des Chlorates, mit 
oder ohne Hinzufugung von Kohle oder 
Kohlehydraten , mit warmem Oe! gut durch- 
feuchtet. 

Patent-Anspruche: 

1. Verfahren zur Herstellung von Chlorat- 
sprengstoffen, dadurch gekennzeichnet, dafs 
man das fein gepulverte Chlorat oder Per- 
chlorat zusammenknetet mit der Losung 
eines aromatischen Nitroderivates oder 
eines aromatischen Azoderivates bezw. von 
Gemengen odcr Verbindungen a us solchen 
in einem prlanztichen oder thierischen Oei, 
mit oder ohne Zusatz von Kohle oder 
Kohlehydraten. 

2. Eine Ausftmrungsform des durch Anspruch 1 
gesehutzten Verfahrens, bei we'.cher die 
Losung des oder der betreft'enden Derivate 
mit einer solchen Menge Oel, welche dessen 
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Ansschwitzen verhindert, in der Wiirme 
hergestellt und die Zumischung des Chlo- 
rates sowie der Kohle bezw. des Kohle- 
hvdrates bei einer die Dunnfliissigkeit der 
Losung sichernden Temperatur vorge- 
nommen wird. 



3. Eine Ausfuhrungsform des durch Anspruch'i 
geschiitzten Verfahrens, bei wclcher statt 
einer Losung des oder der Derivate letz- 
tere nur mit dem pflanzlichen oder thieri&chen 
Oel in der Wa'rme durchfeuchtet ange- 
wendet werden. 



nrnun. ced/iucict in der REiCHSDRucKEnnL 
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